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PATESXASSFROCHEs 

; 1. sin Terfahran zor katalytlschen Daaprpixasenoxida-tlon xmfr 
Blnsatz alnes Fvstbe-tt-YarKMnstauscfarealctors ■!* Mantel und 
RShrnisys-tea, bel daa ein BOndel axia zalilrelclian, mi± ■Indastaas 
elner Art Oxlda-fclonsKa t alysator gefOllten RShron In elnen Mantel 
angeordnet 1st und durch die Oitnaneen In nindestens elner per- 
forlerten Abschliwplatte gefUhrt wlrd, durch wlche das Innere 
des Mantels In wenlgstens zwel Aufgabezanen fOr das Wlrmeablel- 
tungamediuB unterteilt wird, und zwar dergestalt, daS die eln- 
zelne, durch die perforierte Abschirapla-tte hlndurchgeJOhrte 
RShre nlcht dlrekt mit der Abschlmplatte In BerCIhrung kont, 
sondera ein Abstand zwischen AuBenflMche der ROhre and Innenkante 
der Oflhung von 0,2 bis 5 n llegt, durch den das Elnsatzgas den 
Reaktorre$hi*en zugeftflirt wird, und wobei die exotherae, katalyti- 
sche Dampfthasenoxidation unter Steuerung der Tesperaturen des 
waraeableitungsnediuBs in Jeder der beiden Zonen ablSuft, so 
da6 der Temperaturunterschied zwischen beiden Zonen zwischen 0 
und 100° C gehalten wejxlen kann. 

2. Ein Verrahren nach Ansprueh 1, wobei Jede der Aufgabezonen 
des warmeableitungaaediums mit elner UalauXeinrichtung fUr das 
iraraeableitungsmedium ausgestattet ist. 

3. Ein VerAhren nach Ansprueh 1, wobei eine perforiezH» Ab- 
schiraiplatte vorgesehen ist und das Innere des Mantels In zwei 
Aufgabezonen Itir das waraeableltungsmedium unterteilt wird. 

4. Ein Verfahren nach Ansprueh 1, wobei der Abstand zwischen 
AueenflMche der RShre und Innenkante der Offnung in der perforier- 
ten Abschim^jlatte 0,3 > 1 m betrfigt. 

5. Ein Verfahren nach Ansprueh 1, wobei der Temperaturunterschied 
zwischen dem WSraeableitungssedium in Jeder der beiden durch die 
Abschiroplatte voneinander getrennten Zonen zwischen 0 und 80° C 
betrSgt. 
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6. Eln YBrtahrma aacb ilnsprach 1, wobei ringfSnlsft Rlppen aah* 
Ml der Abschln^latte an die ROircn bef ertlgt slnd xmd. der AuSen- 
durclMe««er diasar Rlppea so grofl lat, daS er ds& %alt rwlachan 
lx<San£iacha dar RObra and Timentamte der- Q££aans In der i>arto- 
rlertan Abschlrapla-tte Qberdeckt. 

7. Bin Verfahren nacli .Anapruch 6, wobei die rlngfermlgen Rlppen 
gerade aosgeblldet slnd. 

8. Bin Verfahren nach Anspruch 6, wobel die rln^fSislgen Rlppen 
nur auf elaer Selte der Abschlrs^latte vorgesehen aind. 

9. Eln Yerfahrm nach Anspruch 6, irobel die rln^fSzaisen Rlppen 
abtrachselnd auf balden Selten der Abachinaplatte anseordnet 
slnd. 

10. Eln Verfahren nacb Anapruch 6, wobel die rln«fSzalg<sn Rlppen 
so angeordnel: slnd, dafi ale den Spalt zwlschen RSfare und Abschlrm- 
platte schrSg nach auBen gerlcbte-b iiberdecken. 

11. Bin Verfahren nacfa Anspruch 1, wobel elnc elnzlge Art 0x1- 
datlonska-fcalysator In die HeaJrtlonsrehren gefOll-fc wird. 

12. Eln Verfahren nach Anapruch 1, wobel zwel Arten Oxldaticns- 
katalysa-toren in die ReafctlonsrShren gefOllt werden. " 

13. Eln Verfahren nach Anspruch 12, wobel zwel Arten Oxldatlona- 
katalysatoren In die ReaktlonarShren gefuilt werd«i und jeder 
Eatalysator elner der durch die Abschlraplatte vonelnander ge- 
trennten Zonen entsprlcht. 

14. Eln Festbett-varseaustauschreaktor alt Kantel und Rohren- 
systea zum Elnsatz In der eacotheraen, katalytlschen Dampfphasm- 
oxldatlon, worln eln BOndel aua zahlrelehen RShren, die mlt aln- 
destens elner Art Oxldatlonskatalysatoren gelUllt slnd. In elnem 
Mantel untergebracht 1st, und mbel dies* Rtfhren durch die Offnun- 
gen In mlndestens elner perforlerten Abschln^Oatte gellihrt 
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WT6Bn^ die der Unterteilxing des Mantellnneren in aiindestens 2 
Aufgabezoaen tUr das VSrmeableitungsmediiam dient, und zwar so, 
daB iede der durch die perf orierte Abschir^ilatl^e hindurchge- 
ftflirte R6hre nicht direlrt ait der AbschiraqiLatrfce in Berlihrung 
konnnt, sondem zwischen AtaBenflSche der RShre tmd Innenkante der 
Offirung ein Abstand von 0,2 - 5 mm voxiianden ist. 

15* Ein Reaktor nach Anspruch 14, worin Jede der Aufgabezonen 
ftir das Warmeablei-fcungsmeditm mit einer UaXaufeinricbtung fCir 
das Warmeableitungsaediua ausges-fcairtet ist;. 

16. Ein Reaktor nacli Anspruch 15, worin eine perf orierte Ab- 
schimrplatte vorgesehen und das Innere des Mantels in zwei Auf- 
gabezonen ftir das Wanneableitungsmedium imterteilt ist. 

17* Ein Reaktor nach Anspruch 15, wobei der Spalt zwischen Auflen- 
flache der Rohren und Innenkante der Ottnxsng in der perf orierten 
Abschirmplatte zwischen 0,3 und 1 umi betrd^. 

18. Ein Reaktor nach Anspruch 15, wobei ringfSnRige Rippen nahe 
an der Abschirmplatte an die RZHxren bef estlgl; sind und der AuBen- 
durchmesser der Rippen so bemessen ist, dafl er den Spalt zwischan 
AuBenflfiche der Rohre und Innenkante der Offtaung in der perf o- 
rierten Abschirmplatte Uberdecken kann. 

19. Ein Reaktor nach Anspruch 18, wobei die ringfSrmigen Rippen 
gerade geformt sind. 

20. Sin Reaktor nach Anspruch 18, wobei die rlngfSraigen Rippen 
nur aiif einer Seite der Abschirasplatta angeordnet sind. 

21. Ein Reaktor nach Anspruch 18, wobei die ringtoaigen Rippen 
abwechselnd auf beiden Seiten der Abschirmplatte angeordnet sind. 

22. Bin Reaktor nach Anspruch 18, wobei die ringfJSnaigen Rippen 
so angeordnet sind, dafi sie den Spalt zwischen ReShre und AbschlM- 
platte schrftg abwfirts gerlchtet Uberdecken. 



909885/0102 



' •• 2530765 

- 2 - 

Diese Erfindung bezleht sich axif eln Verfahren ziir katalytl- 
; schen Dampfphasenoxidation aowle aiif einen entsprechenden Reak- 
- handelt alch Inabeaondere um eln Verfahren zur katalytl- 

• schen Oxidation von Kohlenwaaserstoff en In der Daapfphase unter 
Elnsatz elnes Festbett-Waraeauatauschreaktors mlt Rahrensyatem. 
Die Erflndung bezleht alch la elnzelnen axif elnen WSraeaustauach- 
reaktor mlt R5hrensyste«, der elnen In Ihn elngesatzten Katalysa- 
tor bel optlaalen Reaktlonsbed 1 ngtrngen halten un^Srzeugung 
von HeiBptmkten (anomale Ortliche Uberhltzung In den Katalysator- 
schlchten) bel der exothermen, katly-fclschen Daa5>fpaiaaenoxldatlon 
von Kohlenwasserstoffen elnachrMnken kann; die KrtTlndung betrlfrt 
auflerdem die Verfahrensart in Verbindung alt dieses Reaktor. 

Katalytische Damprphasenoxidatlonen verlauf en la allgeaelnen 
stark exothena. Daher ist es sehr wlchtig, die Reaktlonstempe- 
ratur In einea gewlssen Bereich zu steuem imd die Blldimg von 
HeiSpxankten in den Reaktionszonen herabzxisetzen , vas den Fach- 
leuten groBe ffiihe macht. Es 1st nlcht mSgllch, elne zufrleden- 
stellende Steuerung der katalytlachen Reaktlonst^>eratur an 
den Katalysatojren einzlg und alleln durch den glelcfaafiBlgen Ita- 
laiif des WMrmeableitungsaediuas in einea Reaktor sa erzlelen; 
Helfipunkte treten daher hfiuf Ig aiiT und fUhren an beatlaaten 
Stellen des Reaktors zu einer Ubersafligcsn Oxldatioa, vor allea 
dann, venn die Oxidaticnsreaktlon in Stuf en erfolgen auB, ua die 
Ausgangsmaterlallen in die Sndprodukte iiazuvandeln, vjLe etwa 
bel der Oxidation von Naphtalln Oder 0-2ylol in Fhtalafiur^ an* 
hydrld, bel der Oxidation von Benzol , Butllen Oder Butadlen 
in l^einsaureanhydrid , bel der Oxsrdation von Propylen in Acro- 
lein Oder AcrylsSure, bel der Oxidation von Aethylen in Aetlften* 
oxid, bel der Asaoxidation von Prcpylen in Acrylaltril, bel der 
AEsoxidation von aroaatischen Kohlent^serstofren wlo To2uol 
xmd Zylol in arosatische Nitrlle wie Beazonltrll, Hitalonitrll 
und Shnllches. Als Polge verstfirkt sich die xmer^^Onscht® Ter- 
broaairngsreaktion, wgUbrend dl© Aucbeote an ervUnroSftten Produk- 
ten ahniaat, Aufierdea niaat aufgrund dor ^atsache, daB die 
Katalysatoren durch das Vorhandensain von Hei^inmktan stets 8rt- 
llch hohen Teaperaturen ausgeaetzt slnd, ihre Lebensdauer in dea 
betrefXenden Abschnltt ab, vaa Nachtelle ait sich bringt. ^ 

90988S/0102 



- 3 - 



Verschledene Geg wnaa fl nahm en wurden zur Uberwindtms der genann- 
ten Nachtelle bel der Da^f^jhasenoxldation ergriffen. Elne der 
bekanntesten Methoden besteht In der Verideinerung des Durcii- 
Bessers der katalysatorgefUll-ten ReJhre, va so die WHrroablei- 
tung Je Voltnaenelnheit des Katalysators zu erhBhen. Diese 
Methode hat Jedoch MHngel, veil die Anzaia katalysatorgelOllter 
RaHren HBher wird und die Fertigaag*&sten des Reaktors steigen. 
Axieerdea dauert das FOllea land Entleeren des Katalysators lange. 

Nach anderen, bisher vorgeaciilagenen, besseren Methoden, wird 
die Katalysatorschicht durch eine trfige Substanz verdannt, oder 
- wie ia verSffentlichten imd xmgeprUften dapanlschen Patent- 
antrag Nr. 85485/1973 oXfengelegt - die Bildung von HeiiSlpunkten 
durch einen geschlossenen Hohlratna enthaltenden zylladrischen 
KSrper verringert, der in die Mitte in den Querschnitt 

einer katalysatorgefUllten RShre eingeXUhrt wird, und zwar 
ganz Oder teilweiae in Axialrichtung der RBhre, wodurch ein Raunt 
entsteht,__ wo aich kein Eatalysatcr befindet und kein 

Reaktionsgeaisch durchgelasssn wird. Diese Methode ist Jedcch in- 
sofern unzulSnglich, als die Kosten zwangslSufig ub dsn Preis 
des ia wesentlichen trfigen Materials steigen. Ein weiterer Mach- 
tell besteht darln, daB die Rtickgewlnnung brauchbarer Metall- 
bestandteile aus dea Katalysator, nachdea er verbraucht ist und 
aus dea Reaktor entfemt wird, sehr aUhsaa ist und den Wirkungs- 
grad der Rdekgewlnnung schaMlert. 

Hach einea weiteren, wlrksaaen VerXahren wird der Teaperaturan- 
stiag der EelBpunkte iinterdrtickt, ind^ aan die Aktlv±tat des 
Katalysators voa Blntritt bis zua Austritt axas der ReektionarBh- 
r© allfflgisiich stelgert. Dieses Verfahren erfordert Jedoch ein- 
de-stens swei Katalysatorarten untarsehiedllcher AktivitMt, und 
es kSEsnea kein® optiaalen Reaktionat^peraturan tSlr di© Jeweili- 
gsm, den ©insolaen Schichten aufgagsbsnen Katalysatoren gewShlt 
twrdffln. tfasan dlose Katalysator eaa unterschledliche Grade der Al- 
tensT®rSn<i®rung in ihrer katalytlschen Aktivitat aufwalsen, 
wird die Steueruag and das Belbehaltan dar optiaalen Reaktlena- 
taepsratapffin veltexhla erschwert und fOlart zwangolSu^ig zu einer 
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gerlngeren Gesaattausbeute dieser angestrelrten Produkte. 

Ela welterea, wlrksaaes Verfahren wird ia der Offenlegung des 
US-Patents Hr. 3 147 084 und in der d«itschen VerSffentUchung 
der Patentoffenlegung Nr. 2 513 405 vorgestellt, wonach der 
Mantel elnes warmeauatauschreaktors Hit fiahrensyatea voUstandig 
durch eine Abschlrnplatte in rwei Auf gabezonen tUr waroeablei- 
■cungamediTsa unterteilt iat und die Realctioa ablfiuft, wfihrend daa 
Varmeableitungamediun mit imterschiedlicbea Teaperaturen in ^Jeder 
der beiden Zoaen uaiauft. Bei dieaea Verfabren ist es jedocb aehr 
scbwierlg, bis zu nehreren Taxisend Reaktiemfirehren durcb eine per- 
forierte Platte zu fOhren, wie sie als Abschiraplatte ia Reaktor 
▼erwendet wird; auflerdea tritt an den^enigen Abachnitten ztrLschen 
der perforierten Platte und den ReaktionsrShren, die von der 
Waraeausdehnung der RShren betro^fen werden, infolge des Pulsie- 
rens des TJarmeableitungsaediuas Abrieb auf, der zu Korrosion und 
Zerstarung ftihrt, wenn die ReaktionsrShren und die perforierte 
Platte nicht aneinandergescla«iaBt. sind Oder der Ourcfaaesser der 
Reaktionarb-hren nicht erweitert wurde. Mit der genannten Fertigung 
sind jedoch aOhaaae Arbeiten verbunden, et»a genaue Perforierung, 
SchweiBung und Derchaessererweiterung an aehreren tausend Ab- 
achnitten. 

Daher ist es das Ziel dieser Erfindung. ein besaeres Verfahren 
der katalytischen Danpli^jasenoxidation und einen entsprechenden 
Reaktor bereitzustellen. 

WeiteresZM. dieaer Erfindung ist die Bereitstelluag eines Verfah- 
reas zur katalytischen Daapfi^aaenoxidation, wobei ein Katalysator 
in optiaalen Reaktionsbedinguagen gehalten wird sowie eiaes ent- 



Weit®res Ziel der Erfindung ist die Bereitstelluag elaes mr^- 
ajistffiuschreaktora ait RShrensystea, der la der Lage ist, die Bil- 
dung ven HelBpankten zu senken, sotrie elaes Verfohreaa sua Ein- 
satz dieaos Rsaktora. 
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Dlese Zlele der Erf indun^ lasssn sich durch eia Terfahrsn der 
katalytlBchen naiwpf p hai M m oTl.datl<m erraichen, zu dea folgendes 
gehSrt: Sinsatz elnes F»fl±bett-1firK«aurtau8Chrealrtors Mtt Ifantel 
and RBhrm, bei. dea eln BOndel aos zahlrelchen RBhren al-t ain- 
dsstens einer Ax± Oxidatlonskataljrsator geimit and In elnnn Ibm- 
tel aagttordnet wird und dlese RShren dnrch die Offliungen a±n- 
de8l»is elner perforlerten Abach±nq>ia-tte gefahrt werden, tea den 
Mantel In aindestens zwei Aiif jjabezonen fOr WSraeableitungaaediua 
zu unterteilen, und zwar so, dafi ;3ede der durch die perforierte 
Abschirsaplatte gefUhrte R5hre uicht in direkte Beriihrung ait der 
Abscliiisplatte koamt; vielaehr liegt zwischen der AnflowPig^hi- 
der R8hren tand der Innenkante der Of£mmgen eln Abstand von 0,2 
bis 5 sa, durch den das Einsatzgas den ReaktorrShren zugefUhrt 
wird und die eacotherae katalytische Daaqjfphasenoxidation ablfiuft, 
wbei die Teurpera-turen des ¥araeableitungsaedlua8 in beiden 
Zonen, die voneinander durch die Abschirapla-tte getrennt sind, 
so gesteuert warden, daB der Teaperaturunterschied zwischen den 
Zonen in einem Bereich von O - 100° C gehalten Ytrd, 

Zur Erzielimg einer hohen Ausbeute wurde in der Vergangenheit 
ein verbesserter ReaJctor lUr nnterschiedliche Realrtionstempera- 
■fcuren entsprechend den ReaJrtionsstuTen vorges-fcellt. (verSffen-fc- 
lichter, ungepjriif-fcer japanischer Patentantrag Nr. 80473/1973). 
Allerdlngs geschieht die Tempera-fcui^ontrolle nach der Beschrei- 
bung iffl Patentantrag 80473/1973 dergestalt, dafl die Reaktion 
langsaa durch die Anordnung eines Steuerelemen-ts la Umlaufsystea 
des WSrmeableituttgsmediums abl&ift; es ist soait schwierig, fast 
abgeschirsflte Reaktionstemperatm^'^^^u schaffen, wie es bei vor- 
liegender Erflndung der Pall ist. Beia vorgenannten Verfahren 
wird vielEsehr die Schaffung von Reaktionszonen vorgeschlagen. 
In denen die Wfiraeableitungsaedien vollstSndig voneinander ge- 
trennt sind, ua auf diese Weise gegeneinander abgeschirsata Re- 
aktioasteisperaturzonen zu schaffen. Es dilrfte soait klar sein, 
daB sich die vortLegend®. Erflndung auf einen elnfachen und wirt- 
schaftlicben Reaktor neuartiger Beschaffenheit bezieht und nicht 
auf einen herkSaalichen Reaktor. 
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Dsr im Ratasen des Yerfahrena n*ch dieser Erflndung speziflzlerte 
-^ Reaktor hat d«i Torzu^. da8 seine Bauart einfach ist, vas die 
Fertigung verelnfacht uad die Fertigungskosten senkt. AoSerdea 
besteht ein iai weiteren bescfariebenes Merkmal darin, dafi kelne 
wesentliche VBzseverfomng auftritt. Der Sinsatz dieses Reaktoras 
: zur katalytischen Dampfjxhasenoxidation emSglicht die Steuerung 
der Tenperatur des WaMeableitungsaedimaa ±m Bereich der Kataly- 
satorschicht, wo die HSraeentwicklung aa starksten ist, auf ein 
niedrigeres Hiveau aXs die Temperatur des IRtaBeableitungsmediuma 
in anderen Bereichen, wodtirch die Harmeabgabei an den Heiflpunktea 
verringert wird. H±erdurch kann die Omjandlungsleistung des In 
der nachfolgenden Zone zu oxidierenden Einsatzgases im wesent- 
lichen auf 100 % gesteigert werdea, was die optlMle Ausnutzung 
des Katalysators erlaubt. Vor allem reduziert der Einsatz des 
Reaktors nach dieser Erfinduag fiir die katalytiscbe Danpfphasen- 
oxidation mit in Sequenzen ablavif ender Reaktion jede nutzlose 
Verbremnmg, die durch Uberoxidation an den HeiBpunkten hervor- 
gerufea wird, und garantiert soiait eine habere Ausbeute an er- 
wUnschten Produkten bei gleichzeitiger Steigerung der Konzen- 
tration des Ausgangsaaterials im Vergleich zur herk8BBilichen 
katalytischen Daapl^jhasenreaktion. Die Reaktion, bei der es fUr 
dede Reaktionsstufe verschiedene Katalysatoren und Reaktions- 
teaperaturen gibt und bei der f olglich bisher zwei oder nehr 
Reaktoren erforderlich waren, kann durch das Verfahren nach 
dieser Erfindung in einea einzigen Reaktor durchgeftihrt werden. 
Die Erfindung hatfeuBerdea den Vorzug, daB die Lebensdauer des 
Katalysators in ersteunlichea MaBe verlMngert %ri.rd. 



Die Erfindung ist am ehesten in Verbindung mit den beigefUgten 
Zeichnungen verstgndlich. Darauf ist: 

Abb. 1 der LSngsschnitt durch einen Reaktor zur DurchfUhrung der 
Reaktltainach der Erfindung; 

Abb. 2 der Querschnitt eines Details entlang der Gerade II-II 
von Abb. 1; 
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'.' Abb. 3 der tearsefanl'tt eines Tells dee Montageebscfani-fets der 
2 . : Absefalispla'tte in elner welteren AjxmtubTvaxeafozm dleser Sz*nn- 

Abb. 4 der Qnersctanltt elnes Tells des Kontageabsdmltta der 
Abschlrsplatte In elner drl'tten AasfQfartm^fom der Erflndung; 
tmd 

Abb. 5 der Querschnltt elnes Tells des Montageabschnitts der 
Abscblraiplatte In elner vlerten AusfUiirangsforB der Erflndung. 

Abb. 1 zelgt das Beisplel elnes Fes-tbe-fct-Warjaeaustauschreaktors 
(1) mi-t Mantel und RShren, dessen Mantel (2) In selnea Innem 
zahlrelche (z.B. aehrere 100 bis mehrere 1000 oder aehr) Reak- 
tionsrShren enthfilt, deren Oarcfamesser etwa 5 - 50 mm betrftgt 
und die parallel zur Aehse des Mantels (2) nontlert slnd. Jede 
Rea&tlonsrShre (3) ist ait ihrem oberen tmd unteren Ende Jevells 
an elne iJflliung In den RShrenlpaatten (4) bzw. (5) Bontlert und 
liieran mlt Hllfe der Itarchinesserausdefannng und SchwelBung be- 
festlgt. Am xmteren Abschnltt der ReaJctlansrShren slnd eln 
Mascbendrahtsleb (6) zum Schutz vor dea Herabf alien des Kataly- 
sators sowle elne perforierte Platte (7) dtirch Sdxwelflen Oder 
ahnliches an den Mantel (2) befestigt. Der Mantel (2) 1st oben 
und unten mlt elner oberen Kappe (8) bzw. unteren Kappe (9) 
versehen, die durcb Schwelflen oder Shnliches befestigt slnd. Cas 
Innere des Mantels (2) 1st In mlndestens zwel Zonen (A und B) 
fiir das Sarmeableltungsmedium untertellt, und zwar durch die Mon- 
tage mlndestens elner perforierten Platte (10) In der gewOnschten 
Position; durch die Offftungen (li) der Platte werden die Reakti- 
onsrShren (3) hindurchgefUhrt. Wle auf Abb. 1 und 2 gezelgt 
wlrd, berOhrt die perforierte AbscblrB^latte (10) die durch sie 
hindurchfUhrenden Reaktlonsr6hren (3) nlcht dlrelrt. Die Auflen- 
flache der Reaktionsfohre (3) und die limenkante der Offiiungen 
(11) haben einen Abstand von 0,2 bis 5 am voneinander. Das Vor- 
handensein dieses Abstands ist wlchtlg. Werden die Reaktions- 
rohren (3) und die Abschiratplatte (10) nMmlich geschlossen oder 
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ohne dazwischenliegfflide LQeke ang»ordn«t, kcwn die R«JctloM- 
rfihrea (3) oad die AbacMr^Oatte (10) in einen onenHinschtea 
B««akt Bltelaander, 30 dafl e» za Abr±el)ep»chelnun«en kom. 
hervorgerofa dnrcH die l«p.everforMii« dn- ltealrtl<m«rtair«i'(3) 
Oder der Al»ciiln^tte (10) lafolge des Te apeia Um alerschleds 
zwlschen dea Zonen A und B oder aber dnreb MnTlge ErvfirBoaf 
Oder AWcahlung 1« Reaktor. AaBerde. iat die terstelUmg des 
Reaktors sOhaa. und teuer. AuT der aaderea Seite aber ersciarewn 
2U brei-te LQcken die Teaperatursteuerans, da die Meage des sich 
2%fischea den Zonea A imd B benegenden TOiaeableltaasaaedliffls 
zunlaat. Nach unseren Erfahruagen ist ein Abstaad zwiscben der 
AuBeanache der Reaktlonsrahre (3) und der laaeakante der Offiaai- 
gen (11) In Abschlrmplatte (10) zwischea 0.2 uad 5 erforder- 
llch, bevorzugl; dedoch 0.3 - 1 aa. wodurcfa eiae zufned«urtellea- 
de Teaperatursteueruag obae aenneaswerte UbergSage des HBraeab- 
leituagsmedlums zwiscbea dea Zoaea A uad Baflgllcb ist. 

Daa Warmeableituagsmediua TQr dea WLrMaustatuacb wird an die 
Aueeaseite (12) des ReaktloasrohreabCiadela (fcntelseite) la 
Heaktor (1) herangeltibrt. ua die Reaktiaaste^ratur la dea Re- 
aktioasrohrea koastaat zu haltea; das Hediu. tOr dea VSzBeaus- 
tausch Wird Qber elne SpiralpuB,^ oder Axlalatros^^a,^ (13 ^ 
.14) voa dea ElatrittsS^ltauagea (15 uad 16) sotrLe durcb die 
rlagfSralgea Zuleituagea (17 uad 18) in die Zoae A bzir. B einge- 
iUhrt. Daaach wird es durch die Riagleituagen (19 uad 20) sowie 
aber die AuatrittsSffhuagea (21 bzw. 22) eatleerfc uad dea tfarae- 
austauscbern (oder ErwSnnungseinrichtuagea) (25 uad 26) zur 
Kilhluag (Oder Er«araruag) zugeflihrt und danacb «ieder in ifelauf 
gebracht. 



Das Umlaufverfahren des Wtoeableitungsaediuas Ist in kelner ¥eise 
auf die vorgeaaaate Art beschraakt. Falls der T«^ratarunter- 
schied zwischea den Zonea A und B sehr groB ist. kann die Beibe- 
baltung und Steuerung der Reaktionsteaperatur erleicbtert war- 
den, iadea man die seitlichen StrcSauagsricbtuagea des WSrme- 
ableitungsaediums an der Abschiisplatte (10) einander angleicht. 
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und zwar durch Einlei^tung des warmeableitungsmediums dxirch 
ATXs1;rl« (22) In die Zone B, irogegen das ¥armeableltungsmedlTia 
von Eln-trltt (15) In die Zone A geleitet wird. Es ist auch aHg- 
lich, einen S^r^nangss-teuermechanisiaus in jedem der Itelattf- 
systeme vorzus ehen imd somil; die Te«peraturs1;euerung in Jeder 
Tempera-turzone zu erleichtern; dabei kann eine* der EUhleinrich- 
tungen (oder ElrwariBungseinriciitiingen) (25 und 2$ eingespart wer- 
den, vfeim vbrfaer bekannt isl;, ob der Ablauf in den Zonen A bzw.B 
exothera (odsr endotherm) ist, wenn die sicii zwischen den Zonen 
A xmd B bewegende Menge WarmeableitungsmedixiBi sowie die Itolauf- 
ffienge WSmieableitungsmedinin durch die Ualairf systeme der Pumpen 
(13 md 14) voriier bekannt sind. 

Man kann mehr ais eine Abschimrplalrte (10) einsetzen, falls eine 
strengere Eemperaturkontrolle Itlr die Zonen A und B erforderlich 
ist. Hat der Reaktor einen groBen Burchraesser imd s<Mttit viele Re- 
aktionsroixren, wird empfohlen, die Strdnungsriciitung des Wtose- 
ableitungsmediims durch Prallplatten (27) zu Mndem und damit den 
¥irkilngsgrad des llSraeaustausclis zu steigem« 

Es wird mindestezis eine Katalysatorenart in Granulatf orm - etwa 
als Kiigelclienf Pellets oder xmregela&fiig - in die Reaktionsr5hre 
(3) gegeben und dac Einsatzgas dem Reaktor (1) durch die Leitung 
(28) zugeftihrt; c'as Gas koamt mit dea Katalysator in der Reaktions 
rShre (3) in Benihrung und veranlaBt die Oxidationsreaktion. Zwi- 
schen der Reaktionsvdrae , die sich wShrend der Reaktion gebildet 
hat, mxd dea ¥Ermeableitungsaediura findet ein Austausch statt, 
wodurch die Katalysatorschicht auf einer voriier-besti^ten Tea- 
peratur gehalten wird. Das Reaktionsgemisch ait den gewUnschten 
Produktsn wird durch die Leitung (29) dem Sammler, der RUckge- 
winnung und den Reinigungsstufen zugeruhrt- Bei den vorgenannten 
HeaktlonsstuXen kann das Ausgangsaaterial von der enderen Seite 
durch Leitung (29) auf gegeben, durch die ReaktiozisrShre (3) und 
aaschlieBend durch die Leitung (28) abgegoben nyerden, 

Abbild i a ng 3 zeigt eine weitere AusfUhrungsart der Erfindung, 

und zmr alis Senkrechtscfanitt dui'ch einen Teil der Abschiraplatte 
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(30), wobei durch die an die Reaktionsrolxren (33) befestigten 
ringfSrmigen Rippen (34) kein nennenswez-tez* Ubergang des Warme- 
ableitimgsBediums zvischen den Zonen A und B stattfindet. Sie 
ist so koTis-truiert, daB das WrmeableltunesBcd^um tibertretan 
kann , indes bliui den Abstand zwiscben der AuBenvand der Reaktions- 
rSbre (33) und der Innenkante der Qitzxangm (31) in der Abschira- 
platte (30) auf 0,2 - 5 mn halt. Das Vorhandensein dieses Ab- 
stands ist vichtljar, xind falls Reaktionsrohre (33) und Abschimi- 
platte (30) zu stark gegeneinander abgesdilossen oder aneinander 
befestigt sind, geraten beide Teile in einen unervtinscbten Kon- 
takt miteinander, und es tritt Abrieb auf, venn der Teniperatur- 
unterschied zwlscben den Zonen A und B sroB ist oder hfiuf ig 
eine Erw& r a nmg oder AbkUhlung im Reaktor stattfindet. AuBerdea 
ist die Herstellung des Reaktcrs sOhssB* at^-^^ der anderen Seite 
ist es vmnStig und nachteilig, einen Ubar^LBig breiten Spalt 
vorzuseben. Da der Abstand zwiscben zwei benacfabarten Reaktiona- 
robren ia gewShnlicben RShrensysteareaktor auf 6 - 30 aa f est- 
gesetzt ist, v±rd der Abstand zyrlBchmn Abscbiracplatte tmd Re- 
aktionsi^bre dadurch zwanglfiufig eini^escbriinkt. 

Die Rippe ist dergestalt an die Reaktionsr62ire befestigt* daB sie 
den genannten Abstand tiberdeckt, wie aus Abb. 3 herrorgoht. Dor 
Abstand zviscben Ripi>e und AbscbirBplatte Ist auf 0,2 bis 5 om 
festgesetzty bevorzugt Jedocb 0,3 bis 1 m, wodurcb kein nennens-* 
werter Ubergang des Vlmeableitungsaedluas zwlscben den Zonen A 
md B stattfindet void die Teaper^tur fXir ;)edd der beiden Reakti- 
onstemperaturzonen zufriedenstellend gestauert werden kann. 

Die Rippe kann parallel zur Abschirsqplatta odsr aber so an di© 
Reaktionsrabr® (43) befestigt %f®rden» daB das obere Snde der 
Rippe (44) nacb Abb, 4 nSher an der Abscblrsaplatte liegt. Die 
Rippe (44) kann ©ntwdor Uber oder unt«r der Abscbirsaplatte (40) 
bofestigt t?erd©n, oder die Rippen (54) k&men, vie in Abb. 5 ge- 
zeigt, so an die ReaktionsrSbre (53) befestigt worden, dafl ©ie 
alteraativ fiber bzv. unter der Abscblrmptlatta (50) angeordnet 
slnd« D@r vorgenannte Abstand von 0,2 bis 5 msLp bevorzugt Jedoch 
0,3 bis 1 am, wlrd bis zu einea gewlssea Grad durcb die Art des 
eingesetzten Wameableitungsaediuas beelnfluBt. . . 
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¥ird eln stark vlskoses Medlnm, z«B. Schmelzsalz (in der Haupt- 
sache aus elnem Gemlsch von Kalitmmlti^t tmd Na-triximnttrit be- 
stehend) verwendet, ist die Reaktionatempera-tur hoch, imd die 
Mange an durcli den Spalt iibe3rtrei;enden V&rmeablel-tiingsmedlims 
kann gering seln, auch wenn der Abstand - recht. , breit ist. Bel 
der Verwendung ander^r Warmeablel'tungsmedlen, e-twa Eheny lather 
(z.B- "Dowtherm" ) und Polyphenyl (z.B* "Therm S"), wird dagegen 
empfohlen, den Abstand eln wenlg enger zu wahlen, tmd zwar auch 
fUr eine Reaktionstemperatur, die nledrlger 1st als bei Verwen- 
dung von Schsielzsalzen« 

Nach dleser Erflndimg kSnnen aixBer dem vorgenannten Jfedltam 
auch helfles Ol, Naphtalln-Derlvate (S*K* Ol), Quecksllber und 
Shnllches verwendet werden. 

Obvrohl das Verfahren nach dleser Erflndxing auf jede exothenne, 
katalytlsche Daapf pha senoxldation angewandt warden kann, eignet 
es sich dennoch vor allem ftir die katalytlsche Dampfphasenoxl- 
datlon von Kohlenvasserstoffen, elnschl. verschledener Herstel- 
lungsverfiu^en wie: Oxidation von Naphteain oder 0-Xylon in Phtal- 
sfiureanhydrid. Oxidation von Benzol, Butyl en oder Butadlen in 
Maleins£ureanhydrld, Oxidation von Propylen in Acrolein oder 
AcryMure oder Oxidation von Aethylen in Aethylenoxid, Anmoxidati- 
on von Propylen in Acrylnitril, Oxidation von Isobutylen in 
Methacroleln oder MethacrylsM.ure , Ammoxldation von Isobutylen 
in Methacrylnitril, Aomoxidation aroxaatlscher Koh 1. m\ms ser- 
sto£f© wie Toluol iind Xylol in aromatische Nitrile wie Benzo- 
nitril xmd Kitalonitril , Oxidation von Naphtalln in Haphto-r 
chlnoa und Oxidation von Anthrazen in Anthrach f n on > Bel diesen 
Reektionen verden die Kohlenwassersto^Xe und der Molekularaauer- 
B'totf - jfalls erf orderllch , neben einea TrSggas - des Reaktor 
zvLS®£Uhrt und in das gewtinschte Prodxikt oxldiert. 

Die katalytlsche Oaffiprphasenoxidation l&£t sich somit auBerordent- 
lich loicht xait dea ziach dleser Erfindung speslfizl©z*ten Reaktor 
durchftairen. Wie berelts er^Mhnt, stellten wlr aufgrund unserer 
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Erfabrungen test, daS der nacli dleser Errindiins deXInlerte 
ReaJctor slch. ttich-t nur bestens zur IXxrcliftflirung der Qxidat;lon in 
Sequenzen elgne't, sondern daB eln bis laaxImaT 100^C be'kragender 
TMrperaturunterschl ed zirLsciien dem ¥armeableitun£smedlum In Jeder 
elnzelnen Zone elngestell-t wearden kann* Der Tenrpera^buruntersciiied 
zwlschen dem YMrmeablel-kungsmedltm In den elnzelnen Zonen be^ra^ 
also 2%fisclien 0 - 100^ C, bevorxugt aber O - 80° C. Was die Nct- 
wendigkeit des vorgenann-ten Tempera-turun-terschieds von 0° C anbe- 
langt, so gibi; es den Fall, daB zwel oder mehr naciielnander ab- 
latifende Reaktlonen, deren ReaJrtlonswSr&e Jevells sehr tm-ter? 
schiedlich ist, sehr gu-fc bei fast identischer Tespera-fcur ablau- 
fen konnen, Indem man ledlgUcb die DurciiflTiSlels'tungen der Varme* 
ableltungsmedlen In ;)eder elnzelnen Zone des Reaktors nacfa. die* 
ser Erflndung steuert. Dies bedeu-fcet femer, dafi zu Beglnn der 
Reaktlon - selbst dann, venn mehrere *zlg Grad Celsliis Temperatui^ 
xmterschled erforderllch slnd - die Aktlvii;at des Ea-talysators 
sicii Im Laiif e der Zeit allmSiiliclx vearandert tand der XMperatur- 
un-terscbled zwischen den belden ZQnen abniminb, bis daB es schllefi- 
licb wiaTiffhmfti zu elner Itekehning koBsat. 

Bei der Srzeiigrmg von PIrtalsSureanbydrld aus 0-Zylol Oder Naphta- 
lln zi2m Belsplel, vo zwel Reaktlonstesperaturzonen A ttnd B ange* 
vendet warden, vlrtl elne Teopera-tur zvischen 300 tsnd 4O0° C In 
der ers*ten Stufe xmd elne Tempera.-tur zvlschen 350 und 450^ C in 
der n a nb f olgenden Stufe angevandt , so der lempera^birun'ter* 

sdiled zwischen 30 und 60® C geiial-ten warden muB, sofem ein 
Ka-talysator der glelcben Zusajamense-tzung verwendet wird. Dleser 
Forderung kann leich-t entsprochen wertien. Bel der Oxidation von 
Benzol, Butylen oder Butadlen in MaleinsSureanhydrid betragt - bei 
zwel Reaktlonsteaperaturzonen A und B - die Te^>eratur der ersten 
Stuf© 320 - 400** C tmd diejenlge der nachfolgenden Stuf © 350 - 
450® C; der Teoperaturuntersciiled muB zwischen 20 und 50° C ge- 
halten ^erden. Auch dleser Forderung kann ohne weiteres ent- 
sprochen werden. 
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Zufriedensl^llende Ergebaisse lassen sidi aucli erzielen, irenn 
das VerXaljren nach dieser ZrXludung mi-t mei oder mehr verschle*- 
denartlg zusaamengesetzten Katalysatoren aioauft, da daxm die 
Reaktion bei Realrti<msteKpera-taren ablaitfeii kann, die dem Ter- 
halten der einzelnen Ka1»ly»a1;oren besser angepaflt sind. 

Charakteristiscber Itir diese Krflndong ist die Fests1:elliiiig, dafi 
das Verfabren nacb der Erfindung aucb lur die katalytiscbe Eha«- 
senoxidation geeignet isl:, r^B, Itir eine TOrattfgehende Oxidation 
von Propylen ia -AoDlein und eine nacbf olgende Oxidation von 
Acrolein in Acrylsfiure, wobei die Reaktianstemperatur in ;)eder 
der Reaktionszonen xna 50 bis 100^ C axiseinanderliegen kami« 

Beispiel 1: 

0-Xylol wurde katalirtiscb durcb Lnft in der Daaqpfphase in Phtal- 
satxreenbydrid oxidiert, und zwar in einea vertikalen R5brensyst«i 
reaktor nacb Abb. 1, in dem 24 StablrSbren von 4 m LSnge, 25,0 b& 
licbtea . Durcbmesser und 29,0 una Aiiflendurchmesser aontiert sind; 
eine Abscbirmplatte ist in balber HSbe des Reaktors aontiert, 
und der Abstand zwiscben den durcb die Abscbin^latte gelObrten 
Reaktionsrobren vtnd der Abscbirmplatte wurde auf etwa C,6 am ein- 
gestellt. Der bei dieser Oxidationsreaktion verwendete Katalysator 
wurde in tJbereinstimatung mit der Bescbreibung des Beispiel 1 ia 
US-Patent 3 926 846 bergestellt land batte Xolgende Zusaamen- 
setzxmg: ^2^5 * ^^^2 ^,1 s 97,9 auf Gewicbtsbasis bzw. auf 
der Basis des Gesaatgewicbts von ^2^3 3!i02? 0,49 Gewicbts- 

prozent ^2^5* Gewicbtsprozent K2O und 0,25 Ge- 

wicbtsprozent ^ Nb205. Die Porositat des Katalysators wirde 
durcb ein Quecksilberporosimeter geaessen, vaxd das Porenvoluaen 
der Eterendtti^baesser von 0, 10-0,45 Micron betrxig 86 ?6 des ge- 
samten Porenvoluaens ait Durcbaessem unter 10 Mikron* 

3 

Der auf diese ¥eise hergestellte Katalysator wurde ait 1.500 ca 

ReaktionsrSbre aufgegeben, ^6 dafl sicb eine 3 a dicke Kataly- 
satorscbicbt ergab, woven 1 a der Gesaatscbicbt sicb in der 
Teaperaturzone der ersten Stufe (A) und die restlicben 2 a sicb 
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in d«r Teaperatarzone der zwei-ten Stale (B) befanden* 

-irihr«nd der ersten RsaktioMfftufe wurdis die Sclaelxsalzteapera- 
tur an der Hantelseite des Reaktors au£ 355° C In T^peratupsone 
A bzw. auf 375° C in Teppera-tur2.one B gehal-ten; die Reaktlon be- 
gann bei elner Konzentration von 20 (i) LoTt/O-Xylol (g) und 
einer RauBgeacliwlndigkei-t (S.V.) von 4.000 Stunden t " . Die 
Reaktlon wurde anschlieflend eln Jahr lang fortgesetzt, wobel die 
Teatpratar In belden Tea5>era'fcurzonen A -and. B gesteuert worde, so 
daB slch elne optlmale Ausbeute an PhtalsaTireanhydrid ergab. 
Die Ergebnisse werden in Tafil 1 gezeigt. Dort ist die Auubeute 
an Phtalsfixireanhydrid in Cfewicbtsprozen-t-Basis des elngesetzten 
0-Xylols ausgedrQckt. Die Gaskonzentra-tion (G.C.) bezieht sicb 
atif die Konzentration Luft (1)/0-Zylol (g). 



Tafel 1 



Abgelau^ene 
Zeit 


Reaktionstem- 
pegatur 

A B 


Raumge- 
scfawin- 
digkelt ^ 
(Stunde" ' ) 


Gaskon- 
zentra- 
tion 


Ausbeute an 
FhtalsMure- 
anhydrid 
(Gew.-Ji) 


zu Beglnn 


355 


375 


4. GOO 


20 


115,3 


nach 3 Monsbsn 


355 


375 


4.000 


20 


115,0 


nacb 6 Monaten 


357 


375 


4.000 


20 


114,5 


nach 12 Monaten 


359 


375 


4.000 


20 


114,1 



Vergleichendes Beispiel 1: 

Die Reaktlon wurde Uber 12 Honate atif rechteriialten , vobei der 
gleiche Katalysator vie in Beispiel 1 und die gleiche Reaktor- 
groBe wie in Beispiel 1, ohne Absciiinaplat-te , eingesetzt warden, 
so dafl nur eine einsige Temperaturzone vorhanden war. Die Reakti 
onsbedingungen und die Ergebnisse werden in Tafel 2 axif gef ilhrt - 
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Belsplel 3: 

Sh^talsdureanfaydirld varde zutdi dem TerTahren des Belsplels 1 iinH 
vatter Elzisa-tz vcm zvel Ea^talysatorarten erzeugt. , Die Kataly- 
Barren warden nach den Beschrelbun^en von Belspiel 1 des US- 
Patents 4 046 780 hergestellt^ Der Katalysator fOr die erste Stufe 
vurde alt einer katalytlsch aktlven Sabstanz f olgender Zusaaaen- 
setzung liergestelltt 

VgO^ : Ti02 : HbgO^ : P^O^ : K^O z Na^O = 2 s 98 : 0,25 : 1,02: 
0,15 : 0,1 (Gevlclitsbasls). Die Porenverteilung des Katalysators 
Tfurde diuTch. ein * Quecksllber-Poroslmeter geaessen. Das Poi^envo- 
lumen der Porendurchmesser von 0,15 bis 0,45 Mikron "belief slcli 
exi£ 88 % des gesamten Porenvolumens der Poren mit elnem Durch- 
fflesser tmter 10 Mikron; dies wird im veiteren als 88 JS Porenvo- 
Ixnaen von 0,15 - 0,45 Mikron bezeichnet. Der Katalysator wurde 
in der ersten Stufe eingesetzt. 



Dann wurde ein weiterer Katalysator fUr die nachTolgende Stufe 
alt einer katalytiscb aktlven Substanz f olgender Zusammensetzong 
berge stent s 

T2O5 z TIO^ : NbgO^ : PgO^ : K^O z Na^O = 2 5 98 : 0,25 : 1,3 : 
0,15 : 0,1 (Gewicbtsgrundlage); 87 % des Porenvoluaens betrug 
0,15 - 0,45 Mikron. 

Diese Katalysatoren wurden in die Reaktions3robren des gleicben 
Reaktors wle in Beispiel 1 wie folgt eingesetzt: der Katalysator 
der zweiten Stufe wurde auf 1,5m LSnge in der Traper3.turzone 3 
xmd der Katalysator der ersten Stufe auf 1,5 a I^nge in der 
Togaperaturzone A eingesetzt. Dann lief ^ die Reaktion ab. 
Die Reaktionsbedingungen tmd Ergebziisse geben aiis Tatf el 5 bervor, 

Taf el 5 



Abgelaufene Zeit Reaktionstem- Raumge- Gaskon- Ausbeute an 

peratur, sciiwin- zentra- FbtalsSure- 





A 


B 


digkei-t ^ 
(Stunde"^ ) 


"kion 


anhydrid 


zu Beglxm 


360 


375 


3.500 


16,6 


117,2 


nach 3 Monaten 


365 


375 


3.500 


16,6 


117,0 


nach 6 Monaten 


370 


375 


3.500 


16,6 


116,9 
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Beispiel 4: 

Haleln^xireaxihydz^ld vurde aus Benzol Im glelciien ReaJrtor vie nach 
Baispiel 1 erzeagt. Der IQr diese Oxidation etngesetzte Kataly- 
sator vurde nach. den BeschreilTungen von Beispiel 1 is US-Patent 
4 036 780 lierge stent ♦ Der entspr^cliende Katalysator be stand 
aus einer katalytisch aktiven Substanz folgender Zusammensetzung: 



V2O5 



MoO, 



veriiaitnia). 



NagO 



0,40 : 0,015 : 0,06 (Molekular- 



Oieser Katalysator vurde aiit 1.500 cm^ je Reaktionsr^lir^ atifge- 
geben, so dafi sicii eine JSataly sator scliicht von 3 m ergab. 



W3hrend der ersten Reaktion ^pha se vurde die Temperatur in ^ ' 
Tesrperaturzone A auf 345^ C und in Teaiperat u r z bne B auf 370° C 
gehalten; die Reaiction begann bei einer Gaskonzentration von 22 
(1) Luft/Benzol (g) und l>ei einer Raumgesclartndl gkeit von 2.500 
Stunde"^ (NTP). Die Reaktion vurde liber 12 Monate fortgesetzt, 
vobei die Tentperaturen in den Zonen A und B gesteuert vurden, so 
daB sichOeine optimale Ausbeute an Haleinsaiureanbydrid ergab. 
Die Ergebnisse s±nd in Taifel 6 aufgefOhrt. 



TaXel 6 



Abgelaufene Zel't 


Hsalctlons'teB- 
pera-fcur, °C 

A B 


Raumge- 
schwln- 
dlgkelt . 
(Stunde"^ ) 


Gaskon- 
zen'tra- 
-tion 

(Vff) 


. Ausbeu'be an 
■ IbO-olnsMure- 
anhydrld 


zu Bsglnn 


345 


370 


2.500 


22 


94,2 


nach 3 Mona'ten 


347 


370 


2.500 


22 


92.8 


n&ch. 6 Mona'ten 


350 


372 


2.500 


22 


93,0 


nacb. 12 Mo!sa-ten 


355 


375 


2.500 


22 


92,7 



V®rgl@ichend©s Beispiel 3s 

Die R^akticn \sujr^ sit dea gleichen SatsG.ysator vie in Beispiel 4 
xmd mlt Gin®a Realrtor gleicher SrSfie vie in Beispiel 4 durchge- 
fUhrt, vorin kjsliM Abscbirsplatta aontiert var, so d£i3 es eine 
einzige TeBperatu»one unter den Reaktionsbedingungen nach 
Ta^el 7 gab. Die Brgetanlsse gelien aus Ta£el 7 bervor. 
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Ta^el 7 

Abgelaufene Zelt Reakt±ons1:em- Raixnse- 

pe ratur , oc schwln- 




nach 3 Mona1;en 
nach 6 Mona'ten 
nach 12 Monaten 



zu Begixin 



370 
378 
385 
390 



2.500 22 



2.500 22 



2.500 22 



2.500 22 



93,2 
90,0 
85,3 
81,7 



Belsplel 5: 

AcrylsSsare vurde durcli Oxlda'tlon von Propylen Im glelchen Realctor 
wle rUr Belsplel 1 liergesii^elll;, mil; der Ausnahtte, daB die LMnga 
elnea Reaktlonsrohrs 6 o be^rug. Als Kai^alysatoren trarden eln- 
gesatzt: eln Ka'balysator tilr die erste Stule zar Erzeugung von 
Acrolein aus Propylen, herges^ellt nacii den Beselmllnmgen In 
Belsplel 1 des US-Pat;eni;s 3 825 600, auBerdea eln Kai;aly8ator ftlr 
die zwel-te StuiTe zur Oxidation des Acrolein In Acrylsfiure, her- 
gestellt nach den Beschrelbungen In Belsplel 1 von US-Fatent 
3 833 649, Der Katalysator der ersten S^tuTe itfar eln Qxldatlons- 
katalysator, der auSer Sauex'stott Xolgendes enthlelt: Co^^Fe^ 
B1^W2Ko^q31^ 35^ 06 ^ A1;<wveriiaitnl8; der Katalysator der 
zvelten Stofe war eln auf elnra TrMger aufgebradrter Ozlda-blonso 
katalysator mil; Tolgender Metallznsaraensetzungs Mo^gV^ 2 

^^0,6^2,4- 

ZimMchst mrde der Eatalysai;or der zvelten Stu£e alt 1.250 cm^ 
^e Reaktlonsr51ire In die Teraperaturzone B aiifgegeben, so slcli 
elne Schlchtli5iie von 2,5 m blldete. Donach vurde 250 ca^ kugel- 
fSr^ges Alimdim auT 5 ^sm Durcfamesser zur Abktihlung des Realrtlons- 
gases dSLZugeftillt, und zwar so, dafi die Obez^an1;e alt der Bbene 
der Ab@c2ilz^latte abschlofi. Itenach tfurde der Katalysator der 
erst^n Stufe dariibergeftillt, so daS sldb elne Schlcht von 2,4 a 
Z«Snge ergab* tSber den Katalysator der ersten Stufe vurde eln 
Gasgemlsch alt elner Reakt 1qb« g« « g t t ttRvmmt fi m±^ von 7,0 7ol-j£ 
Propyl®a, 12,6 Vol.-SJ SauerstoXf , 10,0 Vol.-^ Daapf und der Rest 
In imupts^chllcii Sticks toff enthaltendea Srftsgas geleltet, und 
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zwar mit eiaer Ramngeschvlndl gVei-t (S.V.) von 1.350 Stimde"^ 
(NTP). Die Reaktion vurde eing^leitet und die Tempera-tur walirend 
des An f angsatadiums der Reakrtlon In der Temperaturzone A atif 
320^ C xmd in der Tempera-turzone B auf 255^ C gehalten* Die 
Reaktion wurde tiber 12 Monate fortgesetzt und die Temperatur in 
"beiden Temperaturzonen , A und B, so gesteuert, daB die optimale 
Ausbeute an Acrylsaure erzielt wurde. Die Ergebenisse gehen aus 
Tafel 8 hervor." 

Tarel 8 



Abgelaufene Zeit 



Reaktionstem- 
peratur, ^ q 



Raizmge* Gaskon- 
gesciiwin- zentra- 
digkei-fc . tion 
am (Moleku- 
ersten lar-3i) 



Ausbeute an 
Acrylsaure 
nacii einem 
Durchgang 
(Moleku- 





A 


B 


Eatalysator 
(Stunde-"") 




lar-?<) 


zu Beginn 


320 


255 


1.350 


7 


86,5 


nach 3 Monaten 


320 


260 


1.350 


7 


86,9 


nacfa. 6 Monaten 


320 


266 


1.350 


7 


87,5 


nacii 12 Monaten 


320 


270 


1.350 


7 


88,0 
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ygRFAHREg ZDR KAIAUTISCHEII DAMPFP"^ ^i™f^YTm TIoy. 

MIT araspRKCHWinrat HEAgroi 



Verfahren zur katelytiscben Dei^fpiiasenoxldaUont xniter Eln- 
sa-tz elnes Fe»tbo1rt-¥ar«eau»taaschrealctors mi* Mantel, in d&a. 
eln aus zahlrelchen RShren bestehendea RStarenbOndel - mlt we- 
nlgstens elner Ari; Oxidationska-balyaa-tor geHillt - in eln«a 
Mantel angeordnet is*.. Diese RShren mrden durch die Offtiungen 
gefUhrt, die in venigstens einer i)erforierten AbsciiirBiplatte 
eingelassen aind, dmrch die das Innere dee Mantela in oindestens 
zwei Aof gabezonen fiir das ¥armeableitungsffiediua dergestalt ge- 
teilt ist, ^*>B die einzelnen, durcli die perforierte Absdiina- 
platte gelUhrten RJShrcn nicbt direkt ml± der Platte in Bei-tihrung 
koBsaen, sondern die AuSenwandung der Rdhre imd die Imenkante 
der Qttnvaxs einen Abstand von 0,2 bis 5 m zueinander haben. 
Durcb das Verfabren wird den RealctorrShren Einsatzgas zugeXUhrt, 
vobei die exotherse, fcatalytiscbe Dampfpbasenoacidatian ablMxift 
und die Teaperaturen fur das ¥Sraeableitungsaedium in Jeder der 
Zonen so geateuez-t wird, daB der Te«peratarianter»cfaied zwiscben 
den beiden Zonen zwiscben O imd C gebalten verden kazui« 
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Fiaz 



FIG. 3 
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FIG.4 
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31 
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